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materials - made using processing aid by compacting, pulverising and separating into fractions 
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* Abstract : 

EP-802241 A Production o I' compacted or bnqueued carbon blatk pigment granulate compnses: (a) mixing the pigment with one or more processing 
aids; (b) compacting or bnquetting the mixture, (c) puUensmg the product, (d) separating into two or more tractions, and (e) removing as final product 
the traction with at least 85% of particles above 80 (especially above 100) mu m or with size 80-2,000 (especiallv 100-1.000) mu m and optionally 
rounding it, and discarding or recvcling the other fraction^} 

USE - The granulate is used, in amounts of 0.1 -10 wt.S, for (i) colouring of building materials eg. concrete, mortar or plaster or of organic materials 
such as lacquers, plastic** or colouring pastes, or (u) production of dispersion colourants and slurries 

ADVANTAGE - The difficulties associated with previous spray- or extrusion- granulation etc are overcome and dust-free, dispersible granulates are 
obtained (Dwg 0 0) 

l : S6079<44 A Production ol compacted or briquetted carbon black pigment granulate comprises (a) mixing the pigment with one or more processing 
aids, (b) compacting or bnquetting the mixture, (c ) pu'vensing the product, (d > separating into two or more tractions, and ic i rcmo\ ing as final product 
the fraction with at least 85% of particles above 80 t especial 1> above 100) mu m or with size 80-2,000 (especial 1> 100-1 ,000) mu m and optionally 
rounding it, and discarding o r recvcling the other fractional 

USE - The granulate is used, in amounts of0.j-10 wt u j, tor u) colouring of building materials e g concrete, mortar or plaster or of organic materials 
such as lacquers, plastics or colouring pastes, or i m i production of dispersion colourants and slurries 

ADVANTAGE - The dittic unties associated with previous spray or extrusion- granulation etc are overcome and dust-tree, dispersible granulates are 
obtained 
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(54) Verfahren zur Herstellung von Brikettier- und Pressgranulaten und deren Verwendung 

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft em Verfahren 
zur Herstellung von Brikettier- und PreRgranulaten und 
deren Verwendung bei der Einfarbung von Baustoffen 
wie Beton und von organischen Medien wie Lacksyste- 
men, Kunststoffen und Farbpasten. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Briketlier- und PreBgranulaten und deren Ver- 
wendung bet der Einfarbung von Baustoffen wie Beton und Asphalt und von organischen Medien wie Lacks y stem en, 
Kunststoffen und Farbpasten. 

Die V erarbeitung von Pigmentgranulaten verlangt zur Erzielung des optimalen Farbeindrucks ein Aufmahlen der 
Pigmente zu Primarteilchen. Die dadurch entstehenden Pulver stauben sehr stark und neigen aufgrund ihrer Feintei- 
ligkeit zu Adhasion und Kleben in Dosieranlagen. Bei toxikoiogisch gefahrlichen Stoffen mussen deshalb bei der Verar- 
beitung MaBnahmen zur Vermeidung einer Gefahrdung von Mensch und Umwelt durch entstehende Staube getroffen 
werden. Aber auch bei unbedenWichen inerten Stoffen wie z.B. Eisenoxidpigmenten ist eine Vermeidung von Staubbe- 
lastigung zunehmend vom Markt gewunscht. 

Staubvermeidung und verbesserte Dosierung aufgrund guter FlieBeigenschaften zur Erzielung eines qualitativ 
gleichmaBigen Farbeindrucks bei der Anwendung in Baustoffen und organischen Medien ist deshalb das Ziel im 
Umgang mit Pigmenten. Dieses Ziel wird mehr oder weniger durch Anwendung von Granulationsverfahren auf Pig- 
mente erreicht. Dabei werden Aufbau- oder Spruhgranulation im allgemeinen angewendet. Kompaktierverfahren sind 
bisher wegen der eingeschrankten Dispergierbarkeit der dadurch erhaltenen Granulate weniger geeignet 

Grundsatzlich werden bei Pigmenten vom Markt zwei sich in der Richtung gegensatzliche Eigenschaften beim Ein- 
satz von Pigmentgranulaten gefordert: mechanische Stabilitat des Granulats und gute Dispergiereigenschaften. Die 
mechanische Stabilitat ist verantwortlich fur gute Transporteigenschaften sowohl bei Transport zwischen Hersteller und 
Anwender als auch fur gute Dosierung und FlieBeigenschaften beim Einsatz der Pigmente. Sie wird durch hohe Haft- 
krafte bewirkt und hangt z.B. von Bindemittelmenge oder auch vom PreBdruck beim Verformen ab. Andererseits wird 
die Dispergierbarkeit durch eine gute Mahlung vor der Granulierung (NaB- und Trockenmahlung), die mechanische 
Energie bei der Einarbeitung (Scherkrafte) und Dispergierhilfsmittel beeinfluBt, die die Haftkrafte im trockenen Granulat 
bei der Einarbeitung in ein Medium sofort herabsetzen. Allerdings ist bei Pigmenten die Anwendung von grOBeren Men- 
gen Dispergierhilfsmittel wegen des Kostenverhaltnisses Zusatz/Pigment eingeschrankt. AuBerdem bewirkt ein hoher 
Zusatzanteil eine entsprechende Herabsetzung der Farbstarke bzw. des Streuvermdgens. Da die Farbstarkeschwan- 
kungen im allgemeinen unter ±5 % liegen, ist auch der Einsatz von Zusatzstoffen begrenzt, selbst wenn diese gleich- 
zeitig als Haftvermittler und Dispergierhilfsmittel wirken. Auch diirfen die Zusatze nicht die Gebrauchseigenschaften der 
Endprodukte, wie z.B. Baustoffe, Kunstoffe und Lacke nachteilig verandern, beispielsweise bei Beton die Festigkeit 
Oder das Erstarrungsverhaiten, bei Asphalt die Druckfestigkeit oder Abriebfestigkeit und bei Kunststoffen die Festigkeit 
oder die Kerbschlagzahigkeit, bei Elastomeren (Polymeren) die elastischen Eigenschaften. 

Nach dem Stand der Technik kommen als Herstellungsverfahren fur Pigmentgranulate Spruhgranulation (Spruh- 
trocknung uber Scheibe oder Duse) und Aufbaugranulation (Mischer, Wirbelschichtgranulator, Teller bzw. Trommel) in 
Frage. 

Die Spruhtrocknungs-Granulation geht von Pigmentsuspensionen unter Verwendung von Bindemitteln aus. Ent- 
sprechende Verfahren sind in verschiedenen Schutzrechten beschrieben. Dabei werden wasseriosliche Bindemirtei 
verwendet. So wird in DE-A 3 619 363, EP-A 0 268 645 und EP-A 0 365 046 von organischen Substanzen wie z.B. 
Ligninsulfonaten, Formaldehydkondensaten, Gluconsauren, sulfatierten Polyglykolethern ausgegangen. wahrend 
gemaB DE-A 3 918 694 und US-A 5 215 583 von anorganischen Salzen wie z.B. Silikat und Phosphat ausgegangen 
wtrd. Auch eine Kombination von Spruh- und Aufbaugranulation ist in EP-A 0 507 046 beschrieben worden. In DE-A 3 
619 363 (Spalte 3, Zeile 44-47) und EP-A 0 268 645 (Spalte 7, Zeile 18, 19) wird die Anwendung eines Kompaktierver- 
fahrens ausgenommen. Bei diesem Verfahren wird durch Anwendung von Druck ein starker Zusammenhalt der Teil- 
chen erreicht, so daB zwar eine gute Transportstabilitat aber auch gleichzeitig erniedrigte Dispergiereigenschaften 
bewirkt werden. 

In EP-A 0 257 423 und DE-A 3 841 848 wird die Spruhgranulation unter Verwendung von Polyorganosiloxanen als 
hydrophobe, lipophile Zusatzstoffe beschrieben. Die hydrophobierende Nachbehandlung fuhrt bei spruhgranulierten 
Produkten zu einem sehr guten, flieBenden, aber auBerordentlich stark staubenden Granulat, das zudem schlecht mit 
Wasser benetzbar ist. 

EP-A 0 424 896 offenbart die Herstellung von staubarmen Feingranulaten in einem Herstellungsgang in bekannten 
Intensivmischern. Es wird hierbei ein niedriger Gehalt an Wachsen in Kombination mit Emulgator und Netzmitteln durch 
Aufbringen einer waBrigen Dispersion angewendet. Dabei werden im allgemeinen Wassergehalte von 20 bis uber 50 
% erhalten. Diese Granulate mussen zunachst getrocknet und von Uber- und Unterkorn getrennt werden. 

DE-A 31 32 303 beschreibt staubarme, flieBfahige anorganische Pigmentgranulate, die mit unter Warmeeinwir- 
kung flussigwerdenden Bindemitteln gemischt und durch einen Siebvorgang unter Anwendung von Siebhilfe (Druck) 
granuliert werden. Dabei fallt ca. 10 bis 20 % des Durchsatzes als Feinanteil <0,1 mm an. 

Aus EP-A 0 144 940 gehen staubarme Pigmentgranulate hervor, die ausgehend von Filterschlamm mit ca. 50 % 
Wasser durch Zugabe von 0,5-10 % oberflachenaktiven Stoffen und zusatzlich Minerals! oder flussigwerdenden Wach- 
sen bet 50 bis 200°C gemischt werden bis zum Schmierpunkt. Der Vorgang erfolgt in Intensivmischern, eventuell wird 
noch nachgranuliert und nachgetrocknet. Im Endprodukt liegt Wasser in einer Menge von 10 bis 15 % vor, was fur die 
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Einarbeitung in Kunststoffen nachteihg ist 

Auch andere Verfahren sind in ihrer Anwendung emgeschrankt Die Spruhgranulation erfordert wegen der Tropfen- 
bildung die Verwendung von gul fheBfahigen, also dunnflussigen Suspensionen Fur den Trocknungsvorgang ist somit 
erne groBere Menge an Wasser zu verdampfen als bei der haufig einsetzbaren Wirbelschichttrocknung aus hochaus- 
gepreBten Pigmentfilterpasten Dies fuhrt zu hoheren Energiekosten Bei zuvor durch Kalzmation hergestellten Pig- 
menten bedeutet die Spruhgranulation emen zusatzlichen Verfahrensschntt mit hohen Energiekosten AuBerdem failt 
bei der Spruhgranulation em mehr oder wemger groBer Anteil an Femmaterial im Staubfifter an, der wieder indie Pro- 
duktion zuruckgefuhrt werden muB 

Die Aufbaugranulation weist haufig auch Nachteile auf. Sie kann - ausgehend von Pigmentpulver - in Mischern 
v unter hoher TurtXJlenz, im Wirbelschichtverfahren Oder auch durch Teller- und Trommelgranulation durchgetuhrt wer- 
den. Allen diesen Verfahren gememsam ist, daB der Bindemittelbedarf, meistens Wasser, groB ist. so daB als zusatzli- 
cher Verfahrensschritt eine Trocknung nachfoigen muB. Auch werden hierbei Granulate unterschiedlicher GroBe 
erhalten, insbesondere, wenn nicht ausreichend Bindemittel fur die Pulvermenge zur Verfugung steht Oder die aktuelle 
Verteilung nicht optimal ist Dann kann em gewisser Anteil als Granulat zu groB werden, wahrend andererserts zu kleine 
'f und damit noch staubende Anteile vorliegen. Deshalb ist eine Klassierung der entstehenden Granulate mit einem 
Rucklauf von Uber- und Unterkorn erforderlich. 

Die Tellergranulation fuhrt zu einem breiten TetlchengroBenspektrum von Granulaten. Wo dies wegen der schlech- 
ten Dispergierbarkeit zu groBer Teilchen nicht erwunscht ist. muB durch intensive personelle Uberwachung der Granu* 
liervorgang verfolgt werden und durch manuelle Steuerung der Keimmenge die Granulatherstellung optimiert werden. 
2c Ublicherweise erfolgt auch hierbet eine Klassierung mit Ruckfuhrung des Uber- und Unterkorns. 

Extrusionsverfahren aus Pasten fuhren bei der Trocknung zu relativ test en Granulaten, die auch wegen ihrer GroBe 
keine optimale Dispergierbarkeit gewahrleisten. 

Aus DE-A 42 14 195 ist em Verfahren zur Einfarbung von Asphalt mit anorganischen Pigmentgranulaten beschrie- 
ben, wobei Ole als Bindemittel verwendet werden. Es handelt sich hierbei urn ein einfaches Granulationsverfahren. 
25 In DE-A 4 336 613 und DE-A 4 336 612 werden anorganische Pigmentgranulate aus Pigmenten durch Abmi- 
schung mit Bindemitteln, Kompaktierung, Schroten und Aufgranuherung hergestellt. Diese so hergestellten Granulate 
sind schlecht pneumatisch forderbar; bei der Fdrderung entsteht viei Staub, was unerwunscht ist. 

Aufgabe der vorliegenden Anmeldung war es daher, em Verfahren zur Verfugung zu stellen. das die bisher 
beschnebenen Nachteile der Spruhgranulation, der Extrusionsgranulation oder der Aufbaugranulation in ihrer Anwen- 
3c dung auf anorganische Pigmente, insbesondere RuBpigmente vermeidet und ausreichend stabile, dosierfahige. staub- 
arme Granulate von moglichst gleich guter Dispergierbarkeit wie die bisher verwendeten Pulver zur Verfugung stellt. 

Es wurde nun gefunden, daB diese Aufgabe durch eine mehrstufige Kombination der Verfahrensschritte Mischen, 
Kompaktieren, Trennen und gegebenenfalls Abrunden gelOst werden kann. 

Gegenstand der Erfindung ist em Verfahren zur Hersteilung von PreB- oder Brikettiergranulaten aus RuBpigmenten 
jf mit Hilfsmitteln, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB 

a) em oder mehrere RuBpigmente mit einem oder mehreren die Verarbeitbarkeit fdrdernden Hilfsmitteln vermischt 
werden, 

4c b) diese Mischung einem PreB- oder Brikettierschritt unterworfen wird, 

c) dieses gepreBte oder bnkettierte Produkt zerkleinert wird, 

d) das zerkleinerte Produkt in zwei oder mehrere Fraktionen aufgetrennt wird. 

45 

e) die Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen grOBer 80 fim, bevorzugt grOBer 100 ^m, sind oder zwischen 
80 und 2 000 urn, bevorzugt zwischen 100 pm und 1000 pm, hegen, als Produkt entnommen wird und gegebenen- 
falls in einem weiteren Schritt gerundet wird, die andere Fraktion bzw Fraktionen aus dem ProzeB ausgeschleust 
oder zuruckgefuhrt werden 

Vor dem Schritt c) kann das gepreBte oder bnkettierte Produkt vorzugsweise in zwei Fraktionen aufgetrennt wer- 
den (Zwischenschntt x). urn dann die grobe Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen groBer 500 pm. bevorzugt 
600 pm, sind, im Schritt c) zu zerklemern und die andere. feme Fraktion im Schritt d) getrennt von oder zusammen mit 
dem Produkt aus Schritt c) abermals in zwei Oder mehrere Fraktionen aufzutrennen. 
55 Bevorzugt wird lediglich die feme Fraktion aus Zwischenschntt x) in zwei Oder mehrere Fraktionen im Schritt d) auf- 
getrennt, wahrend die grobe Fraktion aus Zwischenschntt x) im Schritt c) zerkleinert wird und dann als Produkt aus dem 
ProzeB ausgeschleust wird 

Der Zwischenschntt x kann bevorzugt durch Sichten oder Sieben (mechamsches Trennen) erfolgen. Vorzugsweise 
werden Siebmaschmen emgesetzt 
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Besonders bevorzugt wird das zerkleinerte Produkt in d) in zwei Fraktionen aufgetrennt, wobei der Femanteil klei- 
ner 80 urn ausgeschleust oder in den ProzeB zuruckgefuhrt wird und die grobe Fraktion grdBer 80 gegebenenfalls 
in einem weiteren Schritt gerundet wird. 

Das zerkleinerte Produkt kann auch vorzugsweise in drei Fraktionen in Schritt d) aufgetrennt werden. wobei der 
Feinanteil und der Grobanteil aus dem ProzeB ausgeschleust Oder in den ProzeB zuruckgefuhrt werden und die mitt- 
lere Fraktion zwischen 80 und 2 000 pm, besonders bevorzugt zwischen 100 und 1000 (am, ganz besonders bevorzugt 
zwischen 100 und 500 pm, gegebenenfalls in einem weiteren Schritt gerundet wird. 

Die Granulate weisen bevorzugt einen Restwassergehalt von unter 4 Gew.-% auf, besonders bevorzugt unter 2 
Gew.-%. Dieser kann gegebenenfalls durch Nachtrocknung erhalten werden. 

Der Rundungsschritt unter e) wird bevorzugt unter Entfernung des Staubanteils durchgefuhrt. 

Das nach dem Runden unter Schritt e) entstandene Produkt kann vorzugsweise noch mit Hilfsmitteln beschichtet 
werden. 

Wird ein Rundungsschritt unter e) durchgefuhrt, so kann danach bevorzugt ein Grobanteil mit TeilchengroBen >1 
500 (am abgetrennt und gegebenenfalls in den ProzeB zuruckgefuhrt werden. 

Die Ruf3granulate haben vorzugsweise Schuttdichten von 0,1 bis 2,5 g/cm 3 . 

Als Hilfsmittel konnen sowohl anorganische als auch organische Substanzen eingesetzt werden. 

Als Hilfsmittel werden bevorzugt Wasser, Salze aus der Gruppe der Phosphate, Carbonate, Nitrate, Sulfate, Chlo- 
ride, Silikate, Aluminate und Borate, Formiate, Oxalate, Zitrate und Tartrate, Polysaccharide, Cellulosederivate, wie z.B. 
Celluloseether, Celluloseester, Phosphonocarbonsauren, modifizierte Silane, Silikondle, Ole aus biologischem Anbau 
(z.B. Rapsdi, Sojabohnenol, Maiskeimdl, Olivenol, Kokosol, Sonnenblumendl), raff inierte Erdole auf paraffinischer 
und/oder naphthenischer Basis, synthetisch hergestellte Ole, Alkylphenole, Glykole, Polyether, Polyglykole, Polyglykol- 
derivate, EiweiBfettsaurekondensationsprodukte, Alkylbenzolsulfonate, Alkylnaphthalinsulfonate, Ligninsulfonat, sulfa- 
tierte Polyglykolether, Melaminformaldehydkondensate, Naphthalinformaldehydkondensate, Gluconsaure, 
Polyhydroxyverbindungen oder waBrige Ldsungen davon verwendet. 

Zusatzlich konnen beim Mischen vorzugsweise Emulgatoren, Netzmittel und Dispergiermittel in einer Menge von 
0,01 bis 5 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 3 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der eingesetzten Pigmente, eingesetzt wer- 
den. 

Als Emulgatoren kommen insbesondere Emulgatoren mit HLB-Werten von 7 bis 40, insbesondere von 8 bis 18, fiir 
den Einsatz in Baustoffen mit waBrigen Systemen wie z.B. Beton in Frage bestehend aus Alkyl-, Acryl-Resten und 
hydrophilen Zwischen- und Endgruppen wie z.B. Amide, Amine, Ether, Hydroxyl, Carboxylat, Sulfat, Sulfonai Phos- 
phat, Amin-Salz, Polyether, Polyamid, Polyphosphat. Die Substanzen konnen entsprechend ihrem HLB-Wert einzeln 
oder in Kombination eingesetzt werden. 

Als Netzmittel sind besonders Alkylbenzolsulfonate, Fettalkoholsulfate, Fettalkoholethersulfate, Fettalkoholethoxy- 
lat, Alkytphenolethoxylat, Alkan-, Olefinsulfonate geeignet. 

Als Dispergierhilfsmittel werden vorzugsweise Melaminsulfonate, Naphthalinsulfonate, Metallseifen, Polyvinylalko- 
hole, Polyvinylsulfate, Polyacrylamide, Fettsauresulfate eingesetzt. 

Zur Erhohung der Stabilitat bzw. als Hilfe bei der Verarbeitung der Granulate kann es gunstig sein, die Granulate 
abschlieBend mit einer zusatzlichen Schicht zu umhullen. Diese Schicht kann durch Aufbringen von anorganischen 
Salzen in Losung, von Polyolen, Olen oder Wachsen bzw. Polyethern, Polycarboxylaten oder Cellulosederivaten, bevor- 
zugt Carboxymethylcellulose, erzeugt werden. 

Den Granulaten konnen auch beim Mischen zusatzlich Konservierungsstoffe in einer Konzentration von 0,01 bis 1 
Gew.-% bezogen auf das Gewicht des Pigments zugesetzt werden. Als Beispiele seien For maid ehyd-abspaltende Ver- 
bindungen, phenolische Verbindungen oder Isothiazolinon-Zubereitungen genannt. 

Uberraschenderweise konnen fur die Pref3- und Brikettiergranulate, insbesondere wenn diese fur die Einarbeitung 
in waBrige Baustoffsysteme wie Zementmortel Oder Beton bestimmt sind, nicht nur in Wasser I6sliche Substanzen als 
Hilfsmittel eingesetzt werden, sondern auch wasserunldsliche Substanzen, wie z.B. Ole. 

Die Hilfsmittel werden bevorzugt in Mengen von 0,001 bis 10 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,01 bis 5 Gew - 
%, ganz besonders bevorzugt von 0,1 bis 3 Gew.-%, bezogen auf eingesetztes Pigment eingesetzt. 

Die Hilfsmittel konnen bevorzugt in Verbindung mit weiteren Additiven wie z.B. Emulgatoren, Netzmitteln, Metall- 
seifen usw. eingesetzt werden. 

Der PreB- Oder Brikettierschritt b) erfolgt bevorzugt uber eine Walzenpresse oder Matrizenpresse und vorzugs- 
weise bei Unienkraften von 0,1 bis 50 kN/cm, bevorzugt 0,1 bis 20 kN/cm. 

Beim Pressen oder Brikettieren (Kompaktieren, Schritt b)) ist eine wichtige Kennziffer die PreBkraft (kN) pro cm 
Walzenbreite (Linienkraft). Beim Kompaktieren zwischen Walzen wird von einer linienformigen Ubertragung der PreB- 
kraft ausgegangen, da eine PreBf lache nicht def iniert werden kann und deshalb kein Druck (kN/cm 2 ) berechenbar ist. 

Die Kompaktierung erfolgt bevorzugt bei niedrigen Unienkraften. Die angewendeten Linienkrafte liegen im allge- 
meinen vorzugsweise im unteren Bereich der kommerziell erhaltlichen Gerate bevorzugt, zwischen 0,1 und 50 kN/cm. 
Ganz besonders bevorzugt betragen die Linienkrafte 0,1 bis 20 kN/cm. Kommerziell erhaltliche Gerate sind z.B. der 
Pharmapaktor 200/50 der Firma Bepex GmbH, Leingarten/Deutschland. 
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Der zusatzliche Trennungsschntt x) erfolgt vorzugsweise mit Siebmaschmen wie z B Trommelsiebe, Schwmg- 
siebe und Vibrationssiebe 

Die Zerkleinerung kann uber alle marktubhchen ZerWemerungsaggregate, wie Brecher. Stachelwalzen, Waizen mit 
Fnktionsvornchtungen und Siebgranulatoren erfolgen 

Der Zerkieinerungsschntl c) erfolgt vorzugsweise mit Siebgranulatoren Oder Siebmuhlen bei denen das Material 
durch em Passiersieb mit emer Maschenweite von 0,5 bis 4 mm, besonders bevorzugt von 0,5 bis 2,5 mm, ganz beson- 
ders bevorzugt von 1 bis 2 mm gedruckt wird (sogenannte Schroter). Die Rotoren bewegen sich, wie allgemem 
bekannt. umlaufend Oder oszillierend mit emer Umfangsgeschwindigkeit von 0,05 m/sec bis 10 m/sec, vorzugsweise 
0.3 bis 5 m/sec. Der Abstand zwischen Rotor und Sieb Oder Lochscheibe betragt 0,1 bis 15 mm, bevorzugt 0,1 bis 5 
mm, besonders bevorzugt 1 bis 2 mm 

Als Zerktemerungsgerat kann z B der Flake Crusher der Firma Frewitt, Fnbourg/Schweiz emgesetzt werden 

Nach dem Zerklemern wird der Feinanteil unter 80 urn abgetrennt Bevorzugt betragt die Menge dieses Feinanteils 
10 bis 50 Gew -%, besonders bevorzugt 10 bis 30 Gew.-%. Der Feinanteil wird vorzugsweise in den Schritt b) zuruck- 
gefuhrt. Der ubngbleibende Anteil 1st neselfahig, dosierbar. stabil, staubarm und gut dispergierbar. Eine wettere Opti- 
mierung kann durch zusatzliches A brunden erhatten werden. 

Der Rundungsschritt unter e) erfolgt vorzugsweise auf einem Drehteller, in emer Drehtrommel Oder Drageetrom- 
mel, Trommelsieben oder ahnlichen Aggregaten oder in emem Wirbelbett Oder FlieRbett oder in emer Siebanlage. Hier- 
bei kann der Staubantetl vorzugsweise abgesaugt oder in der Wirbelschicht mit der Luft ausgetragen werden. 

Das Verfahren gemaR DE-A 43 36 613 oder DE-A 43 36 612 fuhrt durch die Aufbaugranulation auf dem Drehteller 
zu zwar runden Teilchen, die jedoch inhomogen sind. Sie bestehen aus einem kompakten Kern und einer aufgebauten 
auReren Schicht bzw. Schichten, die abgeneben werden konnen Diese Produkte sind daher insbesondere bei der 
pneumatischen Fbrderung staubend, und die FlieRfahigkeit ist nicht besonders gut. Die nach dem erfindungsgemaRen 
Verlahren hergestellten Produkte haben diese Nachteile nicht, da sie aus homogenen Kompaktteilchen einheitlicher 
Dichte und Festigkeit bestehen. 

Die nach dem erfindungsgemaRen Verlahren hergestellten Granulate werden zur Einfarbung von Baustotfen, wie 
z.B. Beton, ZementmOrtel und Putze, und zur Einfarbung von organischen Medien, wie Lacken, Kunststoffen und Farb- 
pasten und zur Herstellung von Dispersionsfarben und Slurries verwendet. 

Besonders gut eignen sich die erfindungsgemaR hergestellten Granulate zur Einarbeitung in trockene ZementmO r- 
te lmischungen und in Putze . 

W esentlic h bei dem erfindungsgemaRen mehrstufigen Verfahren ist, ria fl im ersten Schritt em ausreichend kohas i- 
ve s homogerfes Material durch Zugabe des Hilfsmittels in einem Mischer erzeuat wird . Im zweiten Schritt erfolgt dann 
die Brikettierung oder Pressung. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verlahren zur Einfarbung von Baustoffen wie Beton mit RuRpigmen- 
ten, welches dadurch gekennzeichnet ist, daR Bnkettier- oder PreRgranulate aus RuRpigmenten und Hilfsmitteln, die 
nach dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestellt wurden, mit dem Baustoff in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-%, 
bevorzugt 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf Zement, vermischt werden. 

Die erfindungsgemaR hergestellten Granulate konnen auch bevorzugt in Dispersionsfarben und Slurries eingesetzt 
werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Einfarbung von organischen Medien wie Lacksysteme, 
Kunststoffe und Farbpasten mit RuRpigmenten, welches dadurch gekennzeichnet ist, daR Brikettier- oder PreRgranu- 
late aus RuRpigmenten, die nach dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestellt wurden, mit dem organischen 
Medium in emer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-%, bezogen auf organisches Medium, vermischt werden. 

Die Prufung der Dispergierbarkeit fur Baustoff e erfolgt in Zementmortel uber die Farbstarkemessung an mit WeiR- 
zement hergestellten Prismen: 

Zement-Quarzsand-Verhaltnis 1:4, Wasser-Zement-Wert 0,35, Pigmentierungshohe 1,2 %, bezogen auf Zement, 
verwendeter Mischer von RK Tom Technik, Berlin, mit 5 l-Mischschussel, Bauform 1551, Drehzahi 140 U/min, Ansatz: 
500 g Zement. Nach 100 s werden 3 Mischungsproben (300 g) entnommen und Probekbrper (5 x 10 x 2,5 cm) unter 
Druck hergestellt (300 bar) Hartung der Probekbrper 24 Std. bei 30°C und 95 % rel Luftfeuchte mit anschiieBendem 
Trocknen 4 Stunden bei 60°C. Farbdatenmessung uber Dataflash 2000 Datacolor International, Kbln, 4 MeRpunkte je 
Stein, pro Pigmentmischung 12 MeRpunkte. Die erhaltenen Mittelwerte werden verglichen mit den Werten einer Refe- 
renzprobe Beurteilt werden der Farbabstand E ab und die Farbstarke (Referenzprobe = 100 %) (DIN 5033. DIN 6174). 
Die Dispergierbarkeit wird als gut bezeichnet bei emem Farbstarkenunterschied bis 5 % gegenuber der Referenzprobe, 
als befnedigend bei einem Unterschied bis 10 % 

Die Prufung des FlieRverhaltens erfolgt durch Beurteilung des Auslaufverhaltens aus einem Tnchter mit 100 ml 
Volumen mit 6 mm Offnung in Anlehnung an ASTM-Test D 1200-88. Das FlieRverhalten wird als gut bezeichnet. wenn 
das Material frei auslauft Erfolgt kein MatenalRuR bzw. ein FlieRen nur nach Klopfen, wird das FlieRverhalten als nicht 
ausreichend betrachtet. 

Die Bestimmung des Feinanteils als Siebruckstand erfolgt auf emem VA-Sieb nach DIN 4188 mit 80 pm Maschen- 
weite auf emer Luftstrahlsiebmaschme Typ Alpine 200 LS Es werden 20 g der zu prufenden Probe eingesetzt Das 
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Feingut wird wahrend einer Laufzeit von 5 Minuten abgesaugt und die Menge des Grobanteils auf dem Sieb zuruckge- 
wogen. 

Die Prufung der Kunststoffdispergierbarkeit erfolgt nach einer der DIN 53 775, Teil 7 angenaherten Vorschrift: "Pru- 
fung von Farbmitteln in weichmacherhaltigen Polyvmylchlorid (PVC-P) Formmassen; Bestimmung der Dispergierharte 
5 durch Walzen". 

Das zu prufende Pigment wird bei 160 ± 5°C auf einem Mischwalzwerk in PVC dispergiert. Das erhaltene Walzfell 
wird geteilt und die eine Halfte anschlieBend durch Walzen bei Raumtemperatur erhohten Scherkraften ausgesetzt Als 
Mal3 fur die Dispergierbarkeit gilt bei Buntpigmenten der Farbabstand AE nach CIELAB (DIN 5033, 6174) zwischen 
heiB- und kaltgewalztem PVC-Fell, bzw. bei WeiBpigmenten die Different der Normfarbwerte Y (DIN 5033) zwischen 
w heiB- und kaltgewalztem PVC-Fell. Ein gut dispergierbares Pigment ist schon bei geringen Scherkraften ausdisper- 
giert, wahrend zum Ausdispergieren eines schwer dispergierbaren Pigments die erhohten Scherkrafte beim Walzen bei 
tiefer Temperatur notwendig sind. Daher gilt: je Weiner der Farbabstand AE bzw. die Differenz der Normfarbwerte Y, 
desto besser ist das Pigment dispergierbar. Insbesondere bei Granulaten kommt der Dispergierbarkeit eine groBe 
Bedeutung zu. da zuerst die Granulatteilchen zerteilt werden mussen, die dann im Kunststoff zu dispergieren sind. 
is Angestrebt wird fur Granulate eine gleich gute Dispergierbarkeit wie die entsprechender Pigmentpulver, so daB die 
KenngrSBen aE bzw. Y fur Pulver und Granulat nicht wesentlich differieren sollen. 

Die Feinstaubmessung zur Erfassung der Festigkeit von Granulaten erfolgt in Anlehnung an DIN 55 992. Die Stau- 
bungseigenschaften des Granulates konnen mit dem Heubach "Dustmeter" gemessen werden. Der Austrag an Fein- 
staub aus einer rotierenden Trommel, durch die ein Luftstrom definierter Starke stromt, wird an einem Glasfaserfilter 
20 gravimetrisch bestimmt. Durch Messungen nach unterschiedfichen Belastungszeiten kann auch der Verlauf der Staub- 
entwicWung als Funktion mechanischer Beanspruchung aufgezeigt werden. 

Im folgenden wird anhand von Beispielen die vorliegende Erf indung naher erlautert, ohne daB in diesen Beispielen 
eine Einschrankung zu sehen ist. 

25 Beispiel 1 

500 g RuB Corasol C 30 (Handelsprodukt der Fa. Degussa) bzw. 500 g RuB Monarch 800 (Handelsprodukt der Fa. 
Cabot Corp.) wurden mit Ammoniumligninsulfonat und Maschinendl V 100 in unterschiedlichen Mengen in einem 
Mischer 18 Minuten gemischt. Die Mischung wurde auf einem Kompaktierer Typ WP50N (Firma Alexanderwerk, Rem- 

30 scheid) mit unterschiedlichen Linienkraften gepreBt und danach in einem Feingranulator RFG (Fa. Alexanderwerk, 
Remscheid) mit einem Sieb einer Maschenweite von 1 ,5 mm zerkleinert. Das zerkleinerte Produkt wurde uber ein Sieb 
mit einer Maschenweite von 250 in zwei Fraktionen aufgetrennt. Die Fraktion uber 250 wurde getestet und 
zeigte eine gute FlieBfahigkeit (das entsprechende Pulver hatte eine schlechte FlieBfahigkeit). Die ubrigen Daten der 
Fraktion sowie des Ausgangspulvers sind der Tabelle 1 zu entnehmen. Die relative Farbstarke in Beton wurde gegen- 

35 uber dem entsprechenden Ausgangspulver gemessen. AuBerdem wurde die relative Farbstarke in Beton auf den Pig- 
mentgehalt im Granulat umgerechnet (theoretischer Wert). 

Beispiel 2 

40 500 g RuB Corasol C 30 (Handelsprodukt der Fa. Degussa) wurden mit 8 % Ammoniumligninsulfonat und 1 % 
Maschinendl V 100 in einem Mischer 18 Minuten gemischt. Die Mischung wurde auf einem Kompaktierer Typ WP50N 
(Fa. Alexanderwerk, Remscheid) mit 7 kN/cm gepreBt und danach in einem Feingranulator RFG (Fa. Alexanderwerk, 
Remscheid) mit einem Sieb einer Maschenweite von 1,5 mm zerkleinert. 

Ein Teil des zerkleinerten Produktes wurde uber ein Sieb mit einer Maschenweite von 250 urn in zwei Fraktionen 

45 aufgetrennt. Die Fraktion uber 250 (60 % der Menge) wurde getestet und zeigte eine gute FlieBfahigkeit (das ent- 
sprechende Pulver hatte eine schlechte FlieBfahigkeit). 

Der andere Teil des zerkleinerten Produktes (ca. 150 g) inklusive des Feinanteils wurde in einer Trommel von 15 
cm Durchmesser bei 60 Umdrehungen pro Minute 5 Minuten lang granuliert. Dabei wurde der Feinanteil zu 100 % auf- 
granuliert. Auch dieses Produkt zeigte eine gute FlieBfahigkeit und eine ausreichende Dispergierbarkeit. Das Staubver- 

50 halten im Dustmeter nach Heubach war allerdings fur die beiden Produkte deutlich unterschiedlich. Das kompaktierte, 
geschrotete und nachgranulierte Material wies 1328 mg Staub auf, wahrend das kompaktierte, geschrotete, gesiebte 
und nicht nachgranulierte Material nur 548 mg Staub im Test entwickelte. Das Ausgangspulver Corasol C 30 entwik- 
kelte 2669 mg Staub im Dustmeter. 

55 
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Tabeile i 





Zusatz 


Limenkraft 
(kN/cm) 


Schutt- 
dichte 
(g/ml) 


Ausbeute 

(%) 


Auslaufzeit 
(sek ) 


re! Farb- 
starke tn 
tseion [ /o ) 


rel Farb- 
starke in 

Deion y7o) , 

theoretisch 


RuBpulver 

_____ i 
Oorasol UoO 

[1] 






0,40 




lauft mcht 


100 


100 


RuBgranulat 
1 aus Pulver 


8 % LS + 1 
% Ol 


7 


0.48 


60 


33 


81 


89 


RuBgranulat 
2 aus Pulver 
[1] 


8 % LS + 1 
% Ol 


5 


0,46 


52 


32 


85 


93 


RuBpulver 
Monarch 800 
[2] 






0.20 




lauft mcht 


100 


100 


RuBgranulat 
3 aus Pulver 
[2] 


1 % LS + 1 
%0t 


7 


0,27 


47 




90 


92 


LS - Ammoniumtigninsulfonat 
Ol - Maschinenol V 100 



30 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Herstellung von PreB- Oder Bnkettiergranulaten aus RuBpigmenten mit Hilfsmitteln, dadurch gekenn- 
35 zeichnet, daB 

a) ein Oder mehrere RuBpigmente mit einem oder mehreren die Verarbeitbarkeit fbrdernden Hilfsmitteln ver - 
mischt werden, 



40 b) diese Mischung einem PreB- oder Brikettierschritt unterworfen wird, 

c) dieses gepreBte oder brikettierte Produkt zerkleinert wird, 

d) das zerWemerte Produkt in zwei oder mehrere Fraktionen aufgetrennt wird, 

45 

e) die Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen groBer 80 pm, bevorzugt grOBer 100 jim, sind Oder zwi- 
schen 80 und 2 000 urn, bevorzugt zwischen 100 und 1000 m™. liegen, als Produkt entnommen wird und gege- 
benenfalls in einem weiteren Schntt gerundet wtrd, die andere Fraktion bzw. Fraktionen aus dem ProzeB 
ausgeschleust Oder zuruckgefuhrt werden. 

50 

2. Verfahren gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB vor dem Schntt c) das gepreBte Oder brikettierte Pro- 
dukt aus b) in zwei Fraktionen aufgetrennt wird. die grobe Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen grOBer 500 
um, bevorzugt groBer 600 um sind, in den Schntt c) gegeben und zerkleinert wird und die feme Fraktion in den 
Schntt d) gegeben wird, um im Schntt d) getrennt von oder zusammen mit dem Produkt aus Schritt c) aufgetrennt 

55 zu werden. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet. daB das zerklemerte Produkt in d) in zwei Fraktionen auf- 
getrennt wird, wobei der Femanteil klemer 80 um ausgeschleust oder in den ProzeB zuruckgefuhrt wird und die 
grobe Fraktion groBer 80 M m gegebenenfalls in einem nachsten Schritt gerundet wird. 
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4. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da3 das zerkleinerte Produkt in drei Fraktionen in Schritt 
d) aufgetrennt wird, wobei der Feinanteil und der Grobanteil ausgeschleust Oder zuruckgefuhrt werden und die 
mittlere Fraktion zwischen 80 und 2 000 Mm gegebenenfalls in emem wetteren Schritt gerundet wird. 

5 5. Verfahren gemaB emem oder mehreren der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB der Rundungsschritt 
unter e) unter Entfernung des Staubanteils durchgefuhrt wird. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB das nach Schritt d) 
erhaltene Produkt oder gegebenenfalls das nach dem Runden unter Schritt e) entstandene Produkt mit Hilfsmitteln 

ic beschichtet wird. 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB als Hilfsmittel Wasser, 
Salze aus der Gruppe der Phosphate, Silikate, Aluminate, Borate, Polysaccharide und Cellulosederivate, Ole aus 
biologischem Anbau. raffinierte Erdole auf paraffinischer und/oder naphthenischer Basis, synthetisch hergestellte 

is Ole, Alkylphenole, Glykole, Polyether, Polyglykole, Polyglykolderivate, EiweiBfettsaurekondensationsprodukte, 
Alkytbenzolsulfonate, Alkylnaphthalinsulfonate, Ligninsulfonat, sulfatierte Polyglykolether, Melaminformaldehyd- 
kondensate, Naphthalinformaldehydkondensate, Gluconsaure, Polyhydroxyverbindungen oder waBrige Losungen 
davon eingesetzt werden. 

20 8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Hilfsmittel in Men- 
gen von 0,001 bis 10 Gew.-%, bezogen auf eingesetztes Pigment eingesetzt werden. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB der PreB- oder Brikett- 
tierschritt b) uber eine Walzenpresse oder Matrizenpresse und bei Linienkraften von 0,1 bis 50 kN/cm, bevorzugt 

25 0,1 bis 20 kN/cm erfolgt. 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB der Zerkleinerungs- 
schritt c) durch Siebung uber ein Passiersieb mit einer Maschenweite von 0,5 bis 4 mm, bevorzugt von 0,5 bis 2,5 
mm, besonders bevorzugt von 1 bis 2 mm, erfolgt. 

30 

11. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der Rundungsschritt 
unter e) auf einem Drehteller, in einer Drehtrommel, in einer Siebanlage oder in einem Wirbelbett erfolgt. 

12. Verwendung der nach dem Verfahren gemaB der Anspruche 1 bis 11 hergestellten Granulate zur Einffirbung von 
35 Baustoffen, wie z.B. Beton, Zementmortel und Putze, und zur Einfarbung von organischen Medien, wie z.B. Lacke, 

Kunststoffe und Farbpasten, und zur Herstellung von Dispersionsfarben und Slurries. 

13. Verfahren zur Einfarbung von Baustoffen mit RuBpigmenten, dadurch gekennzeichnet, daB Brikettier- oder PreB- 
granulate hergestellt gemaB den Anspruchen 1 bis 1 1 mit den Baustoffen in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew-%, 

40 bezogen auf Zement vermischt werden. 

14. Verfahren zur Einfarbung von organischen Medien mit RuBpigmenten, dadurch gekennzeichnet, daB Brikettier- 
oder PreBgranulate hergestellt gemaB den Anspruchen 1 bis 1 1 mit den organischen Medien in einer Menge von 
0,1 bis 10 Gew.-%, bezogen auf organisches Medium, vermischt werden. 

45 
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